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CARA UJI ! 
NATRIUM KARBONAT TEKNIS 


IL RUANG LINGKUP 


Standar ! 


meliputi cara uji: penentuan kadar alkali jumlah, banan tak larut: 
kadar sulfa:. kadar klorida, kadar besi dan kadar tembaga dalam ! 
«1 "ponar teknis toekanidrar : idrs 


2. CARA U: 
2.1. Pener tuan Kadar Alkali Jumiah : 
21. Prinsip. 


Alkali jumlah yang ada ditetapkan dengan titrasi menggunakan 
asam klorida dan penunjuk jingga metil 

21.2 Pereaksi 
Pereaks: yang dipergunakan harus dari muru pro analisa. 
(1) Asam klorida, larutar normal ! 
(2) Penunjuk jingga metii, laruran 0,055 ib,v). 

21.3 Prosedur 
Timbang teliti (mendekati 0,001 gram) lebih kurang 5 gram na- 
trium karbonat dekahidrat atau 2 gram natrium karbonat anhid- 
rida dalam suatu botol timbang bertutup. Pindahkan kelabu 
Erlenmeyer 230 mi dan larutkan dengan air sedikit. Tambah ! 


beberapa tetes penunjuk jingga metil dan titar dengan larutan asam 
klorida. | 


w 


1.4 Perhitungan 
Kadar alkali jumlah dihitung sebagai natrium oksida Na) O 


3,10 T, & 
- ea ash (bobot) 
W 
T, adalah jumlah militer normal larutan asam klorida yang di- 
pergunakan. 


W, adalah jumlah gram contoh yang diuji. 
Baha Tak Larut Dalam Air 
2.2.1 Prinsip 


w 
w 


Bahan tak larut dalam air dipisahkan dengan cawan porselin atau 
kaca masir yang telah diketahui beratnya. 


2.2.2 Alat 
Alat yang dipergunakan adalah cawan porselin kaca masir nomor 3 
atau mempergunakan kertas baris. 

2.2.5 Prosedur 


Timbang 50 gram contoh dan pindahkan ke dalam piala gelas 
| 400 ml. Tambah 250 mi air suling dan jika perlu dihangati sampai 
semua yang dapat larut melarut sempuma. 

Biarkar selama satu jam dan larutan tersebut disaring melalui 
cawan porselin masir yang telah diketahui beratnya dengan tepat 
(mendekati 0,1 mg) sambil memindahkan semua bahan tak larit 


Ne sn naa en ain aman ata Ala SN Abs 


2.3. 


2.4, 
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ke calam cawan dengan semprotan air suling Saringan dicuci 
lima kali dengan 5 ml air suling pada suhu ruang, Keringkan cawan 
dalar1 lemari pengering 100 — 105"C selama satu jam dinginkan 
Galayn eksikator dan timbang sampai bobot tetap. 

Perh tungan 

Bahan tak larut dalam air - 2 W- & (bobot) 

“5 adalah jumiah gram bahan tak larut yang didapat. 


Penentuan Kadar Sulfat 


231. 


2.3.2. 


2.3.3, 


Prinsip 
Sulfet yang ada ditetapkan gravimetris sebagai barium sulfat. 
Ala: dan Pereaksi 
2.3.5.1. Alat, cawan silika atau porselin berpori nomor 4. 
2.3.7.2. Pereaksi dipergunakan harus dari mutu pro analisa. 
(1) Asam klorida pekat BJ « 1,18 
(2) Barium klorida, larutar. 10e (b/v) 
(8) Penunjuk jingga metil, iarutan 0,054 (b/v). 
Pros :dur 
Timbang 50 gram contoh, piridahkan ke dalam piala 600 1nl, 
Gan larutkan dalam 250 mi air. Tambah 2 tetes penunjuk jingga 


meti, netralkan dengan asam klorida pekat dan tambah kelebihan 
2 ml 

Sari g melalui kertas saring yang telah dicuci dengan asam masuk- 
kan dalam piale dan tambah 25 ml air. Didihkan dan pelan-pelan 
dita ibah 5 ml barium klorida. 

Tembatkan di atas penangas air mendidih selama 2 jam, angkat 
dan siarkan semalam. 

Sarir g melalui cawan porselin berpori yang telah diketahui berat- 
nya. cuci dengan air sampai bebas klorida, keringkan dan pijarkan. 
Dinginkan dalam eksikator. kemudian Gitimbang. 

Perh tungan 


Katir sulfat dihitung sebagai natrium sulfat. 
Na5104 5 1.218 x W3& (bobot) 
Ws dalah jumlah gram barium sulfat vang didapat. 


Penentuan # adar Klorida 


241. 


Prirtip 


KJor da ditetapkan volumetris menggunakan perak nitrat dan 
amir onlum) tiosianai. 


Pere iksi 

Pere iksi yang dipergunakan harus dari mutu pro analisa. 
(lh Asam nitrat pekat BJ - 1.42 

(2) Perak nitrat, larutan O.1N 

(31 Ammonium tiosianat, laratar O.1N 


(4) Ammonium ferri sulfat. 
Larutkan 150 gram ferri ammonium sulfat dalam 800 mi air 
Gan tambah 200 asam nitrat pekat. 


Prasedur 


Timbang teliti (mendekati 0.01 gram) kurang lebih 21 xram deka- 
mucrar ataa 10 gram anhiarat dan masukkan ke dalam piala 100 ml. 
ra 30 ml air Jan dengan hati-hati diasamxan dengan 
sam nitrat pexat. 

ikan pada suhu kamar, tambah 0,1 mila 
tt ON dan 5 mi la An 

dari buret jiaruran perak nitrat 0. IN sampai warna , mala ai 
:arutan nilang dan kemudian tambah !agi 2 ml. 

Catat volume larutan perak nitrat O,1N yang ditambahkan kemu- 
dian xelebihan perak nitra: dititar dengan larutan ammonium 
tiosianat U,1N sampai larutan berwarna sedikit merah. 


Perhitungan 


Kadar klorida dihitung sebagai natrium klorida NaC! 


0,585 (T, — T3 5) 
aa — (bobot) 


T3 adalah jumlah ml O,IN perak nitrat yang terpakai. 


T3 adalah jumlah ini O.1N ammonium tiosianat yang diperguna- 
kan. 


Wj adalah jumlah gram contoh yang diuji. 


2.5. Pes ntuan Kadar Besi 


Prinsip 

Besi yang ada direduksi menjadi ferro dan ditctapkan spectrofo- 
tometris atau visual menggunakan 2,2 bipyridyl. 

Alat dan Pereaksi 

2.5.2.1. Peralatan 


(1) Photoelectric absorptiometer atau Spectrophoto- 
meter dengan sel 4 cm. Dapat juga menggunakan 
tabung nessler. 


(2) Dua belas labu ukur 100 ml. 
(3) Satu buah labu ukur 250 ml. 


w 
“ 
w 
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. Pereaksi yang dipergunakan harus dari mutu pro analisa. 
(1) Asam klorida pekat BJ - 1,18 
(2) Asam klorida larutan normal 
(3) Hidroksiammonium klorida, larutar 104, (b,v) 
(4) Ammonium asetat, larutan 20” (b'vi | 
(5) Air brom jenuh 
(61 2,2 bipyridyl, larutan 0,14 (bv) 


Larutan 0,1 gram pereaksi dalam 50 mi air yang 


mengandung 2 m IN asam klorida dan encerkan 
menjadi 100 ml. 


Pn Sa men Sena Ma Daan 


3 


2.5.8. Prosedir 
2.534. 


ut 


w 


Kaaa” »esi dihitung sebagai Fe - 


(T) Larutan besi siandar 
Larutkar 7,022 gram ferro ammonjum sulfat dalam 
suatu campuran 600 mil air dan 350 ml asam sulfat 
pekat d - 1.84. 
Encerkan menjadi 1001) mi dengan air. dan selanjut- 
nya 10 ml larutan vang didapat merjadi 1000 ml 
dengan air. 
1 m! larutan encer ini berisi 10 g Fe. 


(S) Penunjuk jingga metil larutan 0.034: b/'v, 


Penyiapan Standar Wama 


Ke dalain sebelas labu ukur 100 ml yang masing-masing 
berisi 50 ml air dan 2 ml N asam klorida, masukkan se- 
jumlah larutan besi standar yang bexisi 0: 10, 20: 30: 40: 
30, 60: 70, 80: 90 dan 100 yg besi dan setiap larutan di- 
perlukan sebagai berikut 

Tambah 2 mil larutan hidroxyammonium klorida dan 
biarkan semenit, kemudian tambah 10 mi) Jarutan ammo- 
nium asetat dan 3 ml larutan 2,2 bipyridvl. 

Encerkan menjadi 100 mi dan aduk sebaik-baiknya. 
Standar ini dipergunakan langsung untuk pembandingan 
visual. 

Jika dipergunakan instrumen. ukurlah kerapatan optis 
dari setiap larutan pada panjang gelombang 515 mm dan 
siapkan grafik kalibrasi. 


£. Penentuan 


Timbang teliti (mendekati 0,01 gi kira-kira 25 g contoh 
dan masukkan ke dalam niala 400 ml. Tambah 100 ml 
air, satu tetes jingga metii dan asamkan dengan asam 
klorida pekat dan lebihkan 2 ml. 
Didihkan selama beberapa menit. 


Tamhah beberapa tetes air brom untuk merusak warna 


penunjuk dan didihkan untuk mengusir kelebihar brom. 
Dinginkan. pindahkan kelabu ukur 250 ml dan encerkan 
dengan air sampai tanda. Pipet 10 ml larazan ini masuk- 


u , “un 
Kan Ke dala lava ur 


LOG ani Landa Doing 
hidroksiammonium kiorida dan biarkan beberapa 5, 
Tambah 10 ml :arutan ammonjuri asetat aduk dan tam- 
bah 3 ml larutan 2.2 bipyridyl. Encerkan dengan air 
menjadi 100 m! dar kocok baik-baik. 

Pada saat yang bersamaar, lakukan uji blangi:o untuk 
pereaksinva saja. 

Ukur kecepazan opsis dari larutan pada panjang gelom- 
bang 515 nm dan haca jumlah besi yang ada dan grafik 
kalibraai. Dapai juga dengan 9 
larutan dalam tabung nessler dengan sederetan standar 
warna yang telah disizwkan. 


Perhi: ngan 
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"Vs adalah jumlah berat (mikro gran) besi yang didapat 


Y 


Vs adalah jumlah berai (grara) contoh yang diuji. 


2.6. Pen ntuan Kadar Tembaga 


Di: 4. 


PA 


Prinsip 


Tembaga yang ada direduksi dengan asam askorbat dan dengan 
penambahan 2,3 biguinolyl terbentuk senyawa kompleks ber- 
warna ungu. Senyawa kompleks ini diekstraksi dengan amyi 


alkohol 


dan diperiksa dengan Spektrofotometer atau secara visual. 


Alat dan Pereaksi 


2.6.2.1. 


2.6.2.2. 


Peralatan 
(LV Photoslectric absorptimeter ataw Specsrophoto: 


meter dengan sel 4 cm. Dapat juga dipergunakan 
tabung nessler. 


(2) Tujuh buah labu ukur 50 ml. 


Pereaksi yang dipergunakan harus dari mutu pro analisa. 

(1) Natrium sulfat tak berair 

(2) Asam klorida pekat BJ - 1,18 

(3) Amyl alkohol 

(4) Asam tertrat, larutan 5052 (b/vi dalam air 

(5) Natrium hidroksida, larutan 205: (b/v) dalam air 

(6) Asam askorbat, larutan 104 dalam air selalu disiap- 
kan baru 


(7) 2,2-biguinolyl, larutan 0,057 
Larutan 0,25 gram 2,2-biguinolyl dalam amyl 
alkohol dan encerkan dengan amyl alkohol menjadi 
300 mi. 

(8) Air brom, larutan jenuh bebas tembaga 

(9) Larutan tembaga standar 
Larutan 0,3928 gram tembaga suifat pentahidrat 
dalam air, tambah 25 ml asam sulfat 6N, encerkan 
menjadi 1000 ml. 
Selanjutnya 10 ml dari larutan ini diencerkan men- 
jadi 100 ml, 1 ml larutan encer ini berisi 10 mg Cu. 


(10) Penunjuk jingga metil, larutan 0,055 (b/v) 
(11) Kertas penunjuk pH 5,5 — 7,0. 


Prosedur 


2.6.3.1. 


Penyiapan Standar Warna 
Ke dalam enam gelas piala 100 ml masukkan sejumlah 
larutan tembaga standar yang berisi 0, 20. 40, 60, 80 dan 


100 ug tembaga dan setiap larutan diperlukan sebagai 
berikut : 


sd 


Tan 


2.6.3.4 


“3 


Encerkan menjadi lebih kurang 30 mi dan pindahkan ke 
corong pemisah 500 ml yang bertutup asah. 

Encerkan dengan air menjadi lebih kurang 400 ml dan 
tambah 2 ml larutan asam tarrrat. 

Atur pH larutan mendekati 6.0 dengan penambahan 
larutar natrium hidroksida dan menggunakan kertas 
penunjuk pH 5.5 — 7.0. 

Tambah 2 mi larutan asam askorbat aduk baik-baik dan ! 
biarkan 5 menii. | 
Tambah 10 mil larutan 2.2 biguinolyl dan kocok baik- ' 
baik selama 2 menit. 
Kompleks tembaga yang didapat diekstrak 2 kali dengan 
20 ml amyl alkohol dan ekstraknya dimasukkan dalam 
piala 100 ml. P 

Tambah 2 gram natrium sulfat tak berair ke dalam 
ekstrak yang telah disatukan dan aduk baik-baik untuk 
menghilangkan air yang ada. 

Saring ke dalam labu ukur 50 ml dan kristal natrium 
sulfat dicuci 2 kali dengan 2 ml amyl alkohol. 

Pindahkan cucian ke dalam lahu ukur dan encerkan 
dengan amy! alkohol sampai tanda. 

Standar warna ini dipergunakan langsung untuk pem- 
bandingan secara visual. Jika dipergunakan instrumen, 
ukuriah kerapatan optis setiap larutan pada panjang 
gelombang 545 nm dan siapkan grafik kalibrasi. 
Penentuan 


Timbang teliti (mendekati 0.1 g| kira-kira 10 gram 
contoh dan pindahkan ke dalam piala 400 ml. : 
Tambah kira-kira 100 ml air satu tetes penunjuk jing 
metil. netralkan larutar tersebut dengan asam klorida 
pekat, kemudian tambah kelebihan 5 ml. Tambah 10 ml j 
air brom dan didihkan sampai bebas brom. Larutan didi- 
nginkan dan pindahkan ke corong pemisah 500 ml yang 
bertutup. Tambah satu ml asam klorida peka: dan encer- 
kan dengan air menjadi 6,0 dengan penambahan larutan 
natrium hidroksida dan menggunakan kertas penunjuk 
pH. Tambah 2 ml larutan asam askorbat kocok dan aduh 
haik-haik dan biarkan selama 5 menit. Tambah 10 ml! 
larutan 2,2 bipvridyl dan kocok baik-baik selama 2 me- 
nit. Senyawa komplek: tembaga diekstrak dengan 2 kal: 
20 ml! amy! alkohol dan ekstraksinya dimasukkan gelas 
piala 100 ml. Tambah 2 gram natrium sulfat tak herair | 
ke dalam gabungan ekstrak tersebut dan aduk baik-baik 
untuk menghilangkan sisa air yang ada. Saring dan 
masukkan ke dalam labu ukur 50 ml: natrium sulfat 
Gicusi 2 kali dengan 2 ml amy alkohol. Cucian dimasuk- 
kan ke dalam labu ukur dan encerkan sampa) tanda 
dengan amv! aikohol. Pada saat yang bersamaan keriakan 
blanko untuk persaksirnya. Ukur kerapatan opus dari 
pada panjang gelombang 545 nm dan baca junilah 
aga yang ada dari grafik kalibrasi yang sebelumnya 
Gisapkan. 


ui 


laru 


Perhitungan 


Kadar tembaga dihitung sebagai Cu - 


standar wama yang telah 


pom (bobot! 


Wa 


V3 adalah jumiah mikro gram tembaga 


yang didapat 


M9 adalah jumlah gram contoh yang diuji. 
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